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(54) Aufarbeitungsverfahren fur beta-Sulfatoethylsulfonylanilin-sulfonsauren 

(57) p-Sullatoethylsulfonyl-anilin-suIfonsauren k6n- 
nen durch Aussalzen von Kaliumsalzen aus waBriger 
SchwefelsSure abgeschieden werden. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein verbessertes Verfahren zur Aufarbeitung von p-Sulfatoethylsulfonyl-anilin-sulionsauren, 
insbesondere 4-p-Sulfatoethylsulfonyl-anilin-2-su!fonsauren. 

p-Suifatoethylsulfonyl-anilin-sulfonsauien, insbesondere 4-p-Sulfatoethylsulfonyl-anilin-2-sulfonsauren, sind wich- 
tige Zwischenprodukte, insbesondere zur Herstellung von Reaktivfarbstoffen. Aus der DE-A-2 538 723 (GB-A 1 494 
979) ist bereits ein Verfahren zur Herstellung derartiger Verbindungen bekannt. bei dem man eine 1-AminobenzoldisuI- 
fonsaure in 80 bis 96 %iger Schwefelsaure bei Temperaturen von 80 bis 140°C behandelt. Die 1 -Aminobenzoldisuifon- 
saure enthait in 4- oder 5-Stellung einen p-Sulfatoethylsulfonylrest sowie in 2-Stellung und in einer variablen Stellung 
jeweils eine Sulfonsauregruppe. Bei dieser Herstellungsweise wird ein Sulfonsaurerest abgespalten. Zur Aufarbeitung 
der so erhaltenen 1-Aminobenzol-4- und -5-p-Sulfatoethylsulfon-2-sulfonsauren wird die Sulfierungsschmelze auf Eis 
ausgetragen und die uberschussige Schwefelsaure mit Alkali- oder Erdalkalihydroxiden neutralisiert und aus dem neu- 
tralen Reaktionsgemisch die 4-p-SulfatoethylsuIfon-anilin-2-sulf6nsaure durch Aussalzen mit Alkalihalogeniden oder 
Spruhtrocknen isoliert.ln Beispiel 7 wird so gearbeitet, daB die Hauptmenge der uberschussigen Schwefelsaure mit 
Calciumcarbonat abgestumpft und der Rest mit Soda neutralisiert wird. Man trennt bei 70°C vom ausgefallenen Calci- 
umsulfathalbhydrat durch Filtration ab. Das Natriumsalz der 4-p-Suifatoethylsulfon-anilin-2-suIfonsaure wild dann durch 
Eindampfen isoliert 

Diese Aufarbeitung weist Nachteile auf. Aus dem Calciumsulfathalbhydrat (Gips) muB mit reichlich Wasser das 
Reaktionsprodukt ausgewaschen werden. Dadurch failt es in einer sehr verdunnten Losung an, aus der es nur durch 
Zufuhr thermischer Energie (Eindampfen) als Feststoff isoliert werden kann. Weiterhin entstehen groBe Mengen an 
Gips, die deponiert werden mussen. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein verbessertes Aufarbeitungsverfahren zur Verfugung zu stellen. 

Die Erfindung betrifft. ein verbessertes Verfahren zur Herstellung von Verbindungen der allgemeinen Forme! (1a) 
und/oder (lb) 




die als LSsung in waBriger Schwefelsaure vorliegen, dadurch gekennzeichnet, daB man die Verbindungen der allge- 
meinen Formel (la) oder (1b) mit Kalisalzen abscheidet. Dabei falltdas Reaktionsprodukt in einer sehr guien Saugform 
an, wobei gleichzeitig eine Reinigung eintritt, da Spuren von Nebenprodukten mit der Mutterlauge entfernt werden. Als 
Kaliumsalze kommen Kaiiumacetat, Kaliumphosphate, Kaliumsulfat und insbesondere Kaliumchlorid infrage. 

Die waBrige Schwefelsaure weist vorzugsweise eine SSurekonzentration von 5 bis 80 %, insbesondere 20 bis 50 
% auf. 

Die Menge des zugesetzten Kaliumsalzes kann in weiten Grenzen schwanken. Pro Mol Ausgangsmaterial konnen 
1 bis 10 Mol Moiaquivalente Kaliumsalz zugesalzt werden. Bevorzugt ist die Verwendung von 2 bis 3 Mol&quivalenten. 

Bevorzugt ist die Herstellung der Verbindung (la). Bei Zugabe von Kaliumsalz zu der waBrigen Schwefelsaure failt 
sie als Dikaliumsalz aus. 

Beispiel 

a) Sulfierung 

In eine Vorlage aus 230 ml = 437 g 20 %igem Oleum werden bei Raumtemperatur beginnend 142 g = 0,485 Mol 
96 %iges 4-p-Sulfatoethylsulfonyl-anilin eingetragen, wobei die Temperatur auf 48°C ansteigt. AnschlieBend 
erwarmt man die Losung drei Stunden auf 1 15 ± 2°C. 

b) Desulfonierung 

Die Sulfierung wird auf 70 bis 80°C abgekuhlt. Man tropft dann 42 g 50 gew.-%ige Schwefelsaure ein, wobei die 
Temperatur nicht uber 100°C ansteigen soil. AnschlieBend erwarmt man zehn Stunden auf 95 bis 100°C. 

c) Isolierung 

Die Schmelze wird auf 40 bis 50°C abgekuhlt und unter Kuhlung von auBen auf ein Gemisch von 700 g Eiswasser 
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gegeben. Dabei soil die Temperatur nicht uber 20°C ansteigen. Zu der resultierenden klaren Losung werden 75 g 
= "Co Mol Kaliumchlorid gegeben. Man ruhrt drei Stunden nach und saugt das ausgeschiedene Reaktionsprodukt 
ab. 

Der Ruckstand wiegi 282 g und ist 57,5 %ig, bezogen auf Mol 361 4-p-Sulfatoethylsulfonyl-anilin-2-suIfon- 
saure. 

Das Produkt kann durch Umkiistallisation aus Wasser (bei 70°C losen und bei 0 bis 5°C absaugen) gereinigt wer- 
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Patentanspruche 

1 . Verfahren zur Isolierung von Verbindungen der Formel (la) und (lb) 
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die als LOsung in waBriger SchwefelsSure vorliegen, dadurch gekennzeichnet, daB man die Verbindungen (1a) 
oder (1b) durch Zusatz von Kaliumsalzen abscheidet. 

45 

2. Veriahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet. daB man als Kalium salz Kaliumacetat, Kaliumphosphat, 
Kaliumsulfat oder Kaliumchlorid verwendet. 

3. Verfahren nach wenigstens einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, daB die w&Brige 
so SchwefelsSure eine Saurekonzentration von 5 bis 70 %, insbesondere 20 bis 50 %, aufweist. 

4. Veriahren nach wenigstens einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch gekennzeichnet, daB man pro Mol der 
Verbindung (la) oder (lb) 1 bis 10, insbesondere 2 bis 3 MolSquivalente Kaliumsalz verwendet. 
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